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(g) Farbung von beschlichteten textilen Flachengebilden aus Synthesefasermaterial in uberkritlschem Medien 



@ Es wird ein Verfahren gegeben, das es gestattet, Textiima- 
terial aus Synthesefasermaterial ohne vorgoschaltoten Ent- 
schlichtungs- bzw. WaschprozeS mit Dispersionsfarbstoffen 
aus uberkritischem Ruid zu fSrben. 



CM 
O 

D 

Die foloonden Angaban ind den vom Anmelder eingerelchten Unterlagen entnommen 

BUNDESDRUCKEREI 05.95 508 026/148 5/33 



Beschreibung 



Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren aufzuzeigen, das unter Verwendung 6kologisch unbe- 
denklicher Mittel eine Ftrbung von textilen Fiachengebilden oder Garnen (Vliesen, Flocke, Filamenten) aus 
5 Synthesefasermaterial verschiedenster Aufmachung gewahrleistet, ohne daB vor dem Farbevorgang ein Ent- 
schlichtungs- oder anderer ReinigungsprozeQ angewandt zu werden braucht 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren handelt es sich urn die V rwendung iiberkritischer Fluide, auch als 
"superkritische Fluide oder Qberkritische bzw. superkritische Gase" bezeichnet als Tragermedium fOr den auf 
das Textilgut aufzubringenden Farbstoff. Aus diesem Tragermedium laBt sich der Farbstoff unter Variation der 
10 Verfahrensparameter (Druck, Temperatur) auf bzw. in den jeweiligen textilen Materialien dauerhaft abscheiden. 
Unter tiberkritischen Fluiden sind solche, ursprflnglich gasformigen oder fliissigen Systeme (oder Mischungen 
davon) zu verstehen, die durch entsprechende Anderung des Druckes und Anderung der Temperatur Qber ihren 
kritischen Punkt gebracht werden. Hier nehmen solche fluiden Systeme besondere L6seeigenschaften an. 

Oberkritische Fluide werden bereits vieifaltig zur Extraktion von Inhaltsstoffen aus Polymeren oder aus 
15 Naturprodukten in Laboratorien und in der Technik eingesetzt In diesen Fallen ist entweder der gewonnene 
Extrakt das Hauptziel der Anwendung (Hopfen) oder das nach der Extraktion verbleibende Gut (Kaffee). 

Der Einsatz Qberkritischer fluider Systeme zur Farbung von Synthesefasermaterial ist aus Patenten und 
Publikationen bekannt, jedoch sind in den bekannten Verfahren Auflagerungen am Textil. wie es Schlichten, 
Avivagen, Praparationen, SpulSle, darstellen, bisher als stdrend fiir den FarbeprozeB angesehen worden. 
20 Das Ziel der vorliegenden Erfindung wird dadurch erreicht. daB die zu farbende, beschlichtete (praparierte) 
Ware in einem Druckbehalter mit einem Fluid, das unter Qberkritischen Bedingungen steht und das den 
Farbstoff gelost enthait, in Kontakt gebracht wh-d imd daB durch Variation der Dnick- und Temperaturbedin- 
gungen, der Variation der Zusammensetzung des Qberkritischen Fluids, eine Durchdringung der Ware mit 
Farbstoff und eine Fbcierung des Farbstoffs erreicht wirA Wobei abhangig vom am Gewebe vorhandenen 
25 Schlichtetyp die Farbstoffrezeptierung an zu erzielende Farbtdne anzupassen ist 

Aus den nachstehend angefuhrten Ausfuhrungsbeispieieh wird ersicHtlich, daB nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren textile Materialien verschiedenster Konstitution und Konstruktion (aus Synthesefasermaterial) effek- 
tiv gefarbt werden kdnnen, ohne daB, wie zuvor erwartet, vor dem Farbevorgang eine Entschlichtung oder 
anders geartete Reinigungsoperation vorgenommen zu werden braucht 

30 

ausfOhrungsbeispiele 

Versuche zum Farben von beschlichtetem (aviviertem) Polyethylenterephthalatgewebe (PES) in Qberkriti- 
schem CO2: 

35 

Probenmaterial 

1) PES-Echtheitsgewebe im Laborfoulard beschlichtet (Beschlichtungsgrad gravimetrisch ermittelt, in Gew.-%), 

2) PES-Gewebe aus Textilveredlungsbetrieb (d. h. nur kettgeschlichtet) mit Eastman WD, einer Polyesterschlich- 
te (2,2% bezogen auf's Gewebegewicht) beschlichtet Hierzu wird vergleichend ein PES-Material eingesetzt, das 

40 durch Extraktion mit Dichlormethan gereinigt worden war. 

Schlichte (-typen) 

Gerol PAN20«>(PolyacryIat) 

Schlichte 3248® (Polyacrylat, BASF) 

Ensimol B® (EO-Addukt; Avivagemittel) 
45 GrQnau Kaltschlichte 900®) (filmbildende, nichtion, Polymere) 

Wisester JB/25® (Polygon-Chemie; anion. Polyesterschlichte) 

Eastman WD® (Polyesterschlichte) 

Tallopol KSB® (Fa. Stockhausen). 

50 Farbstoffe 

Es werden stellmittelfreie, wasserunlSsliche Farbstoffe verschiedener Herkunft verwendet (Fa. Bayer; Fa. 
Ciba-Geigy). die mit Bayl, Bay4 bzw. DTNWI2, DTNW21 und DTNW27 bezeichnet werden. 

55 Apparatives 

Abb. 1 zeigt die Hochdruckanlage, die fflr die Farbeexperimente verwendet wurde. Der Farbebehaiter be- 
steht aus einem beheizbaren Stahlautoklaven mit 300 cm^ Volumen, der mit einem RQhrer und einem perforier- 
ten Stahlzylinder als Farbebaum ausgestattet ist Gasfdrmiges Kohlendioxid wird von einem Membrankompres- 
60 sor auf Arbeitsdruck komprimiert bzw. wird CO2 aus einer Steigrohr-C02-Flasche flQssig eingef Qllt 

Abb. 1 Schem einer Hochdruck-C02"Farbeapparatur. 

FQr den FarbeprozeB wird ein Gewebestreifen von 2— 4 g urn den Farbebaum, ein perforierter Edelstahlzylin- 
der, gewickelt Der (meist) puIverfSrmige Farbstoff (bzw. -mischung) wird auf den Autoklavenboden gegeben. 
Mengenangaben an Farbstoff (in Gew. -%) sind auf das Textil-Probengewicht bezogen. Die Ftthrung von Druck 
65 und Temperatur folgt im wesentlichen der in [1,2] empfohlenen Vorgehensweise und umfaBt Behandlungstem- 
peraturen um 120— 130°C und DrQcke von 250—310 bar bei Farbezeiten von 10—25 Minuten. 

Die nachstehende Tabelle gibt Schlichteart, Farbstoffart und -menge fflr die Versuche an: 
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TabeUe 1 

Farbebedingiingen in Qberkritischem CO2 an geschlichteter Ware aus Synthesefasermaterial 



Versuchs- 


FdrDSuoxx 




Farbstof f— 








menae [%] 


DK-Sl 


Day 4 


Gerol PAN 


1,5 






/1 ft) 




DK-S2 


Bay4 




1,5 

X / J 










DK-S4 


Dayl 


17X UlXuU l>v • 


1 












iiirtwz / 


Eastni. WD 


0,36 










DR-S6 


DTNW27 


UCX 


0.29 


DK-S7 


DTNW27 


17nc*iinnl R 
iSiIlSXJUUX D 


0.35 






(2/3) 




DK-S8=*> 


DTNW27 




0,36 


DK-S10*-> 


DTHW12 


Tallopol KSB 


1/0 


DK-Slis*> 


DTHW21 


Tallopol KSB 


0,5 




DTHW21 


Tallopol KSB 


0,5 



Schlichtegehalt, gravimetrisch durch Bxtraktion bestimmt; **> Gewebe 
Nr. 2 (kettgeschlichtet); wie Gewebe von DK-S5, aber durch Extraktion 
von Schlichte befreit als Vergleichsmaterial; **> SimultanfMrbung beschlich- 
teter und unbeschlichteter Gewebestreifen; Druckexpansion nach PSrbezeit 
kontinuierlich; *•> FSrbung getrockneter Auflagerung Tallopol KSB auf TrS- 
"gerfolie. 

Die nachfolgende Tabelle gibt die visuelle Beurteilung der erhaltenen Firbungen wieder, die direkt auch dem 
Farbevorgang bzw. nach einer anschlieBenden Acetonspuliing erhalten werden. Tabelle 3 zeigt anhand von 
Remissionsdaten nach dem CIE-Lab-System die Farbeergebnisse an. 



TabeUe2 

Visuelle Bewertimg aus Qberkritischem CO2 gefarbter, geschlichteter PES-Materialien 



Nr. 


visuelle Beurteilung 






direkt 


nacu iiceuonspuiung 




DK-Sl 






egal 






imTroT*SnHaT*4" /t1 o4 

uuvcL^cinacx u y xexca 


egal 


DK-S4 


rotviolett 


leicht aufgehellt 


egal 




tiefblau 


unverandert gleich 


egal 


DK-S6 


blau 


unverMndert gleich 


egal 


DK-S7 


blau 


unverandert gleich 


egal 


DK-S8**> 


tiefblau 


unverSndert gleich 


egal 



^*'> bedeutet, dafi durch die Acetonsptilung keine FarbverSnderung eingetreten 
ifit; Gewebe Nr« 2} Gewebe und Bedingungen wie bei DK-S5/ nur wurde 
Kettschlichte durch Dichlormethanextraktion vor der Farbung entfemt. 

Tabelle3 

Beispiele von Remissionsdaten der gefarbten Proben 

Versuchs- Farb- Farbmetrik (CIELflB; D65 Lichtart) 



Nr. 


stoff^-> 


dL«-> 


6S 


dC 


dH 


DK-Sl 


Bay4>-*> 


-4,7 


91,8 


91,7 


1|4 


DR-S2 


Bay4»-*> 


3,1 


104,5 


104,4 


2,1 


DK-S4 


Bayl 


-51,4 


78,4 


56,2 


-18,9 


DK-S5**> 


DINW27 


-58,9 


66,5 


21,0 


-22,8 


DK-S6 


DTNW27 


-54,7 


60,7 


18,3 


18,7 


DK-S7 


DTNW27 


-58,4 


65,0 


20,7 


19,7 


DK-S83*> 


DTNW27 


-48,3 


58,6 


23,1 


23,8 



a-*) Pluoreszenzfarbstoff ; Gewebe Nr, 2; Gewebe und Bedingungen wie 
bei DK-S5, nur wurde Kettschlichte durch Dichlormethanextraktion vor der 
FSrbung entfemt. 



Die an den gefarbten Geweben ermittelten Echtheitszahlen bzgL Waschung. Abrieb und Uchtstabilitat liegen 
in praxisrelevanten Bereich. 

Unerwarterweise zeigen Proben (z. B. Gewebematerial 2), die nur auf einem Fadensystem (Kette) cine 
Auflagerung besitzen, nach dem vorliegenden Verfahren eine egale, streifenlose. intensive FSrbung. 

Die Versuche DK-Sl 0— DK-Sl 1 warden ais Simultanfarbungen von jeweils unbeschlichtetem und beschlich- 
tetem Material durchgefQhrt Als Auflagerung wurde ein auf das Gewebe aufgebrachtes Textilhilfsmittel (so- 
wohl Schlichtemittel als auch Avivage mil permanenten Griffeigenschaften) eingesetzt Hierzu wurde das 
jeweilige Gewebe aus 5%iger Tallopol KSB-L5sung vor der Farbung behandelt und nach Trocknung zum 
Farben eingesetzt 



Farbstoffbestimmungen an den Simultanfarbungen DK-Sll zeigten. daB auf das beschlichtete Material mit 
1^9 mg Farbstoff pro g Gewebe urn 3% mehr Farbstoff aufgenommen wurde, als von dem unbeschlichtetem 
Vergleichsmaterial. Nach SpQlung der Proben aus Versuch DK-Sl 1 mit Aceton zeigte das beschlichtet gefarbte 
Gewebe eine um 2 Bewertungsnoten faessere Trocken- und NaBreibechtheit als das im unbeschlichteten Zustand 



Im Versuch DK-S12 wurde gezeigt, daB das aufgebrachte, griffeste Textilhilfsmittel Tallopol KSB unter den 
angewandten Farbebedingungen (280 bar, 130*'C; Farbstoffangebot 0^%, 15 Mia, Druckexpansion kontinuier- 
lich) 5,4 mg Farbstoff DTNW21 aufninunt. was deutlich Qber der unter vergleichbaren Bedingungen von PES 
aufnehrabaren Menge liegt 

Tabelle4 

Visuelie Bewertung der Simultanfarbungen aus ttberkritischem CO2 von geschiichtetem und ungeschlichtetem 

PES- Material 



10 



15 



Nr. visuelie Beurteilung 

unbeschliditet beschlichtet 

^ — ' 20 

DK-SIO rot dunkelrot 
DK-Sll blau tiefblau 

- - — 25 
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PatentansprUche 35 

1. Verfahren zum Farben von Synthesefasermaterial unterschiedlicher Aufmachung (Game, Filamente, 
Gewebe, Vliese, Gelege, Flocke) unter Farbebedingungen Qberkritischer Fluidsysteme unter Verwendung 
von wasserunldslichen Farbstoffen (Dispersionsfarbstoffen), beinhaltend das FSrben der o.g. Materialien 
mitsamt den aus textilen Vorbehandlungsprozessen enthaltenen Auflagerungen (wie etwa Schlichten, Spul- 40 
6Ie, Avi vagen) zur Erzielung besserer Reibechtheiten und zur Erzielung hdherer Farbstoff auf nahme. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die am Textiknaterial aus den dem Farben vorgehenden Verarbei- 
tungsschritten vorhandenen Auflagerungen eine im FarbeprozeB gesteigerte Farbstoff aufnahme durch das 
Synthesefasermaterial verursachen (Moderatorwirkung). 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , derart daB die Reibechtheit einer FSrbung von Synthesefasermaterial durch 45 
die Qberkritisch-f arberische Behandlung bei Anwesenheit von Auflagerungen verbessert werden kann. 

' - 4. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB sowohl nur an der Kette geschlichtete bzw. mit Auflagerungen 
versehenen Materialien als auch an Kette und SchuB (Gewebe betreffend) mit Auflagerungen versehene 
Gewebematerialien gleichermaBen mit egalem Ergebnis gefarbt werden kdnnen, ohne daB eine Kettstrei- 
flgkeit der Farbung eintritt . , . . ^ 

5. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die genannten Auflagerungsmittel aus den Substanzklassen der 
Phosphorsaureester, der Polyester, der Polyacrylate, der Ethylenoxidaddukte, der Silikon- und Fluorpoly- 
merpraparationen, der Mineraldlverbindungen, der Derivate aus Naturstoffen (Starke-, Chitosan-, Cellulo- 
sederivate)bestehen. u 

6. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB durch die vorgesehene Behandlungsart ein kompletter Verfah- 55 
rensschritt (Entschlichtung) der Textilveredlung eingespart werden kann. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, derart daB die Auflagerung, die bereits beim FarbeprozeB am Textilmaterial 
vorhanden ist, permanent ist, d h. in Folgeschritten der Verarbeltung bzw. des Gebrauchs festhaftend fUr 
dieGebrauchsdauerist . . , 

8. Verfahren nach AnsprQchen 1-7. derart daS das Uberkritische Fluid aus Qberkntischem CO2 oder m 
Qberkritischem Distickstof foxid oder deren Mischungen besteht 

9. Verfahren nach AnsprQchen 1 -8, derart daB dem Qberkritischen Fluid zur Variation semer Polantat 
Moderatoren wie Wasser, Alkohole. Ketone bzw. Kohlenwasserstoff e zugesetzt werden. 

10. Verfahren nach AnsprQchen 1 -9, derart daB im Druckbereich von 250 bis 400 bar und im Temperatur- 
bereich von 80 -320" C gefarbt wird. ^ 

11. Verfahren nach AnsprQchen 1 - 10, derart dafl die am Textilgut vorhandene Schlichte bzw. Auflagerung 
imBereichbiszu3Gewichtsprozentvorliegt. 

\Z Verfahren nach AnsprQchen 1-11, derart daB fOr das Verfahren Textilmaterial aus Mischfasern bzw. 
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Fasermischungen eingesetzt wind 
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